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Sposoéb wytwarzania nowych pigmentéw azowych

Przedmiotem wynalazku jest spos6b wytwarzania nowych pigment6w azowych o ogélnym wzorze 1. w
ktorym X oznacza atom wodoru lub grupg cyjanowa albo aminokarbonylowa. Y oznacza atom wodoru lub
chloru, B oznacza bezposrednie wigzanie grupy azowej z pierscieniem benzenowym benzimidazolonu
wzglednie chinoksalino-badz chinazolinodionu albo grup¢ p-fenylenokarbonylo-badz -sulfonyloiminowa. a
Z oznacza grupg iminow3 albo grup¢ iminokarbonylowa, zwigzang z pierscieniem benzenowym benzimida-
zolonu wzglednie chinoksalino- badZ chinazolinodionu za posrednictwem grupy iminowej albo grupy
karbonylowe;.

Sposobem wedtug wynalazku sprz¢ga si¢ zdwuazowang aming o ogoinym wzorze 2, w ktérym symbole
majg wyzej podane znaczenia, z pochodng pirydonu-2 o ogéinym wzorze 3, w ktorym symbole maj3 wyzej
podane znaczenia, a uzyskany pigment po jego wyodrg¢bnieniu ze srodowiska po reakcji sprzg¢gania, poddaje
si¢ obrobce termicznej. Reakcj¢ sprz¢gania prowadzi si¢ w srodowisku stabo kwasnym w temperaturze
10-15°C, w obecnosci srodka powierzchniowo-czynnego stanowigcego produkt polikondensacji formalde-
hydu z kwasami naftalenosulfonowymi albo mieszaning eteréw alkilofenoksypolioksyetylenowych badz
mieszaning olejéw metylosilikonowych. Obrobke¢ termiczng pigmentu prowadzi si¢ w wysokowrzacym
rozpuszczalniku organicznym- takim, jak chlorobenzen, o-dwuchlorobenzen, tréjchlorobenzen, nitroben-
zen, glikol etylenowy lub N,N-dwumetyloformamid.

Otrzymuje si¢ wysokotrwale czerwone, pomaranczowe i z6tte pigmenty do barwienia tworzyw sztu-
cznych i gumy oraz do wyrobu farb i lakierow, odznaczajace si¢ wysokimi odpornosciami na $wiatlo i
migracje. '

Wynalazek ilustruja nast¢pujace przykiady, w ktdrych czgséci i procenty oznaczaja czgsci i procenty
wagowe, a stopnie temperatury podano w stopniach Celsjusza:

Przyktad I. Do zawiesiny 7,5 cz¢sci S-aminobenzimidazolonu-2 w 200 cz¢sciach wody z lodem,
zawierajacej 30 czesci 30% kwasu solnego, wkrapla si¢ roztwor 3,9 cz¢sci azotynu sodowego w 20 cz¢éciach
wody, po czym miesza si¢ masg reakcyjng w ciggu 2 godzin w temperaturze 0-5°,a nast¢pnie usuwa niewielki
nadmiar kwasu azotawego za pomoca 0,1 czg$ci mocznika. Otrzymany roztwor zwigzku dwuazoniowego
przesacza si¢ i wkrapla do przygotowanego uprzednio roztworu 7,5 czg¢sci 3-cyjano-4-metylo-6-
hydroksypirydonu-2 w 300 czgsciach wody z dodatkiem 12 czgéci 30% roztworu tugu sodowego, 2 czesci
octanu sodowego i 0,2 cz¢sci mieszaniny eter6w alkilofenoksypolioksyetylenowych. Po zakonczeniu wkrap-
lania miesza si¢ mas¢ poreakcyjng w ciagu 1 godziny, a nast¢pnie ogrzewa do temperatury 90°, ods3cza
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wytrgcony pigment i przemywa woda do pH = 7. Post¢p pigmentu poddaje si¢ w ciggu 2 godzin obrébce
termicznej w 240 cz¢éciach chlorobenzenu w temperaturze 120-130°, po czym odsgcza si¢ pigment, przemywa
S0 cze¢éciami etanolu i suszy w temperaturze 40-60°. Otrzymuje si¢ 10 cz¢Sci czerwonego pigmentu o
temperaturze topnienia powyzej 360°, odznaczajacego si¢ doskonatymi odpornosciami na $wiatlo i rozpu-
szczalniki organiczne oraz migracje¢.

Przyktad II Postgpuje si¢ sposobem opisanym w przykiadzie I, stosujac zamiast wymienionej w tym
przykladze iloéci S-aminobenzimidazolonu-2 9 cz¢éci S-amino-7-chlorobenzimidazolonu-2 i prowadzac
obrébke termiczng otrzymanego pigmentu w 240 cz¢sciach o-dwuchlorobenzenu w temperaturze 140-150°.
Uzyskuje si¢ 11 czgéci pomaraficzowego pigmentu o temperaturze topnienia powy2ej 360°, odznaczajacego.
si¢ doskonatymi odporno$ciami na $wiatlo, migracj¢ i rozpuszczalniki organiczne.

Przyktad Il 9,1 cz¢éci 7-amino(1H, 4H)-chinoksalinodionu-2,3 dodaje si¢ w temperaturze 20° do
roztworu kwasu nitrozylosiarkowego, otrzymanego przez rozpuszczenie 3,75 cz¢sci azotynu sodowego w 75
czesciach 96% kwasu siarkowego, po czym miesza si¢ masg reakcyjng w ciagu 1 godziny, a nast¢pnie wylewa
do 250 czeéci wody z lodem. Nadmiar kwasu azotawego cofa si¢ przezdodanie do masy poreakcyjne) 5 cz¢sci
mocznika, a nadmiar kwasu siarkowego — przez dodanie do tej masy 70 cz¢sci 30% tugu sodowego.
Otrzymany roztwor zwigzku dwuazoniowego wkrapla si¢ nastgpnie do przygotowanego uprzednio roztworu
7.5 czeéci 3cyjano-4-metylo-6-hydroksypirydonu-2 w 300 czgsciach wody z dodatkiem 15 cz¢sci 30%
roztworu fugu sodowego, 2 czeéci octanu sodowego i 0,2 czgéci emulsji wodnej mieszaniny olejéw metylosili-
konowych i miesza mas¢ reakcyjng w ciggu | godziny w temperaturze 10-15°, a nast¢pnie ogrzewa do
temperatury 90°, odsacza wytracony pigment i przemywa woda do pH =7. Past¢ pigmentu poddaje si¢ w
ciaggu 2 godzin obrdébce termicznej w 240 czgéciach nitrobenzenu w temperaturze 150-160° po czym odsacza
si¢ pigment, przemywa 50 czgéciami etanolu i suszy w temperaturze 40-60°. Otrzymuje si¢ 12 cz¢sci
czerwonego pigmentu o temperaturze topnienia powyzej 360°, odznaczajacego si¢ bardzo dobrymi odpor-
nosciami na $wiatlo, migracj¢ i rozpuszczalniki organiczne.

Przyktad IV. Postepuje si¢ sposobem opisanym w przykiadzie III, stosujac zamiast wymienionej w
tym przykladzie ilosci 3-cyjano-4-metylo-6-hydroksypirydonu-2 6,3 czgéci 4-metylo-6-hydroksypirydonu-2i
prowadzac obrobke termiczng otrzymanego pigmentu w ciggu 2 godzin w 240 cz¢sciach glikolu etylenowego
w temperaturze 140-150°. Otrzymuje si¢ 10 czgéci 26ktego pigmentu o temperaturze topnienia powyiej 360°,
odznaczajacego si¢ bardzo dobrymi odpornosciami na rozpuszczalniki organiczne i migracjg.

Przyktad V. Post¢puje si¢ sposobem opisanym w przykiadzie III, stosujgc zamiast wymienionej w
tym przykladzie ilosci 3-cyjano-4-metylo-6-hydroksypirydonu-2 8,4 cz¢sci 3-aminokarbonylo-4-metylo-6-
hydroksypirydonu-2. Otrzymuje si¢ 11 cz¢éci pomaraficzowego pigmentu o temperaturze topnienia powyzej
360°, odznaczajacego si¢ bardzo dobrymi odpornosciami na $wiatlo i migracjg.

Przyktad VI. 3,64 cz¢éci 6-amino(1H,3H)chinazolinodionu-2,4 dodaje si¢ w temperaturze 20° do
roztworu kwasu nitrozylosiarkowego, otrzymanego przez rozpuszczenie 1,5 czgsci azotynu sodowego w 30
cze¢sciach 96% kwasu siarkowego, po czym miesza si¢ mas¢ reakcyjna w ciggu 1 godziny, a nast¢pnic wylewa
do 100 cz¢sci wody z lodem. Nadmiar kwasu azotawego cofa si¢ przez dodanie do masy poreakcyjnej 0,2
czeéci mocznika, a nadmiar kwasu siarkowego — przez dodanie do tej masy 30 cz¢sci 30% tugu sodowego.
Oddziclnie przygotowuje si¢ roztwér 3 czeéci 3-cyjano-4-metylo-6-hydroksypirydonu-2 w 160 cz¢sciach
wody z dodatkiem 6 czeéci 30% lugu sodowego. Przygotowane opisanymi wy2ej sposobami roztwory
zwigzku dwuazoniowego i skladnika biernego wkrapla si¢ rownoczesnie, z jednakowa szybkoscig, przy
intensywnym mieszaniu w temperaturze 10-15° do roztworu buforu octanowego, otrzymanego przez rozpu-
szczenie 2 czgéci octanu sodowego i 0,1 czefci kwasu octowego w 200 czgsciach wody z dodatkiem 0,1 cz¢sci
produktu kondensacji formaldehydu z kwasami naftalenosulfonowymi, po czym miesza si¢ calo$¢ w ciggu
0,5 godziny bez ogrzewania, a nast¢pnie ogrzewa w ciagu 1 godziny w temperaturze 90°. Wydzielony pigment
odsacza si¢ i przemywa wodga. Past¢ pigmentu poddaje si¢ w ciggu 1 godziny obrébce termicznej w 120
cz¢sciach N,N-dwumetyloformamidu w temperaturze 150°, po czym odsgcza si¢ pigment w temperaturze 80°,
przemywa 50 czgfciami metanolu i suszy w temperaturze 40°C. Otrzymuje si¢ 6 czgsci pomaraiiczowego
pigmentu o temperaturze topnienia powyzej 360°, odznaczajacego si¢ doskonatymi odpornosciami na
$wiatlo, migracj¢ i rozpuszczalniki organiczne.

Przyktad VII. Post¢puje si¢ sposobem opisanym w przykladze I, stosujgc zamiast okreslonej w tym
przykladzie ilosci 5-aminobenzimidazolonu-2 4 cz¢éci 7-amino-5-chloro(1H,4H)chinoksalinodionu-2,3 i
prowadzac obrébke¢ termiczng otrzymanego pigmentu w ciggu 2 godzin w 240 czgsciach tréjchlorobenzenu.
Uzyskuje si¢ 14 czgéci czerwonego pigmentu o temperaturze topnienia powyzej 360°, odznaczajacego si¢
bardzo dobrymi odpornosciami na §wiatlo, rozpuszczalniki organiczne i migracje.

Przyktad VIII. Poste¢puje si¢ sposobem opisanym w przykladzie I, stosujgc zamiast okreslonej w tym
przykladzie ilosci S-aminobenzimidazolonu-2 14 czgéci 5-(4-aminofenylokarbonyloimino)-benzimidazolo-
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-nu-2, a zamiast rnieszaniny eter6w alkilofenoksypolioksyetylenowych — mieszaning olejéw metylosilikono-
wych. OtrzmeJe si¢ 18 czgéci czerwonego pigmentu o dobrych odpornosciach na $wiatlo, rozpuszczalniki
organiczne i migracje.

Przyktad IX. Post¢puje si¢ sposobem opisanym w przykladzie I, stosujac zamiast okreslonej w tym
przykladzie iloci S-aminobenzimidazolonu-2 15 cz¢éci S-(4-aminofenylosulfonyloimino)-benzimidazolonu-
2 i prowadzac obrébke termiczng otrzymanego pngmenlu w 200 czgSciach N,N-dwumetyloformamidu w
ciggu 2 godzin w temperaturze 140°. Uzyskuje si¢ 18 cz¢sci czerwoncgo pigmentu o bardzo dobrych
odpornosciach na $wiatlo i migracj¢.

Zastrzezenia patentowe

1. Spos6b wytwarzania nowych pigmentéw azowych o ogélnym wzorze 1, w ktérym X oznacza atom
wodoru lub grup¢ cyjanowg, albo aminokarbonylowa, Y oznacza atom wodoru lub chloru, B oznacza
bezposrednie wiazanie grupy azowe;j z pierscieniem benzenowym benzimidazolonu wzglednie chinoksalino-
badZ chinazolinodionu albo grupg¢ p-fenylenokarbonylo- badZ -sulfonyloiminowa, a Z oznacza grupe
iminowa albo grup¢ iminokarbonylow3, zwigzang z pierscieniem benzenowym benzimidazolonu wzglednie
chinoksalino- bad# chinazolinodionu za posrednictwem grupy iminowej albo grupy karbonylowej, zna-
mienny tym, Z¢ zdwuazowang aming o ogdinym wzorze 2, w ktérym symbole maja wyZej podane znaczenie,
sprz¢ga si¢ z pochodng pirydonu-2 o og6élnym wzorze 3, w ktérym symbole majg wyzej podane znaczenia, a
- uzyskany pigment po jego wyodrebnieniu ze §rodowiska po reakcji sprz¢gania, poddaje si¢ obrébce
termicznej.

2. Spos6b wedlug zastrz. 1, zaamiemny tym, Ze reakcj¢ sprz¢gania prowadzi si¢ w srodowisku stabo
kwasnym w temperaturze 10-15°C.

3. Sposéb wedlug zastrz. 2, znamiesmy tym, e reakcj¢ sprzegania prowadzi si¢ w obecnosci $rodka
powierzchniowo-czynnego stanowigcego produkt polikondensacji formaldehydu z kwasami naftalenosulfo-
nowymi albo mieszaning eteréw alkilofenoksypolioksyetylenowych badZ mieszaning olejéw metylosiliko-
nowych.

4. Spos6b wedtug zastrz. 3, znamiesmy tym, ze obrobk¢ termiczng prowadzi si¢ w wysokowrzacym
rozpuszczalniku organicznym — takim, jak chlorobenzen, o-dwuchlorobenzen, tréchlorobenzen, nitroben-
zen, glikol etylenowy lub N,N-dwumetyloformamid.
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